(19) 



3 



Europaisches Patentamt 
European Patent Office 
Office europeen des brevets 



(12) 



(id EP 0 846 715 B1 

EUROPAISCHE PATENTSCHRIFT 



(45) Verbffentlichungstag und Bekanntrrachung des 
Hinweises auf die Patenterteilung: 
09.02.2000 Patentblatt 2000/06 

(21) Anmeldenummer: 97117643.3 

(22) Anmeldetag: 11.10.1997 



(51) intci 7: C08G 77/24, C09D 183/08, 
D06M 1 5/657 



(54) Fluororgano-funktionelleSiloxan-haltige Zusammensetzungen auf Alkoholbasis, Verfahrenzu 
deren Herstellung sowie deren Verwendung 

Alcohol-based fluoroorgano-functionalsiloxane-containing compositions, process for their production 
and their use 

Compositions a base d'alcool contenant des siloxanes et des fonctions fluoroorganiques, procede 
pour leur preparation et leur utilisation 



00 
in 

^- 

00 

o 

Q_ 
UJ 



(84) Benannte Vertragsstaaten 

AT BE CH DE DK ES FR GB IT LI NL SE 

(30) Prioritat: 03.12.1996 DE 19649954 

(43) Verbffentlichungstag der Anmeldung: 
10.06.1998 Patentblatt 1998/24 

(73) Patentinhaber: Degussa-HGIs Aktiengesellschaft 
60287 Frankfurt am Main (DE) 

(72) Erfinder: 

• Jenkner, Peter, Dr. 
79618 Rheinfelden (DE) 

• Frings, Albert-Johannes, Dr. 
79618 Rheinfelden (DE) 



• Horn, Michael, Dr. 
79618 Rheinfelden (DE) 

• Just, Eckhard 

79618 Rheinfelden (DE) 

• Monkiewicz, Jaroslaw 
79618 Rheinfelden (DE) 

• Standke, Burkhard, Dr. 
79540 Lorrach (DE) 

(74) Vertreter Olbricht, Gerhard, Dr. 
Degussa-Huls Aktiengesellschaft 
Patente - Mar ken 
Bau 1042 - PB15 
45764 Marl (DE) 



(56) Entgegenhaltungen: 
EP-A- 0 629 673 
US-A- 5 266 222 



WO-A-96/06895 



Anmerkung: innerhalb von neun Monaten nach der Bekanntmachungdes Hinweises auf die Erteilung des europaischen 
Patents kann jedermann beim Europaischen Patentamt gegen das erteiite europaische Patent Einspruch einlegen. 
Der Einspruch ist schriftlich einzuretchen und zu begrunden Er gilt erst als eingelegt wenn die Einspruchsgebuhr 
entrichtet worden ist. (Art. 99(1) Europaisches Patentubereinkommen) 



Printed Dy Jouve 7500 1 PARIS (PR) 



1 



EP0 846 715 B1 



2 



Beschrelbung 

[0001] Die Erfindung betrifft Fluoralkyl-funktionelle 
Organopoiysiloxan-haltige Zusammensetzungen auf 
Alkoholbasis. em Verfahren zu deren Herstellung sowie 
deren Verwendung 

[0002] Organosilane der allgemeinen Formel R'-Si 
(R") 3 , mit R' als fluonertem organischen Rest und R" als 
Chlor- oder Methoxy- bzw Ethoxy-Rest fmden vielfalti- 
ge Anwendungen, z B zum Aufbringen hydrophob so- 
wie oleophob wirkender Schichten auf Oberflachen. 
Solche Beschichtungen bzw Impragmerungen konnen 
z. B. QberTauch-, Trank- : Spruh- oder Bewalzungsvor- 
gange auf dem entsprechenden Werkstuck erzeugt 
werden. 

[0003] Es ist auch bekannt : da(3 61- und wasserabwei- 
sende Beschichtungen von Oberflachen, meist Glas- 
oberflachen, mrt Hilfe von Fluoralkylalkoxysilanen her- 
gesteltt werden Die Beschichtungen konnen beispiels- 
weise als schmutzabweisende Ausrustung von Flach- 
glas verwendet werden. Die beschriebenen Verfahren 
basieren auf Sol-Gel-Prozessen, wobei zusammen mit 
dem Fluoralkylalkoxysilan femste anorganische Partikel 
erzeugt und eingesetzt werden. Die Applikation solcher 
Systeme ist technisch aufwendig und verwendet meist 
komplexe organische Losemittelgemische und Zusatz- 
stoffe. Daruber hinaus enthalten solche Systeme Chlor 
und sind ferner nur uber emen relativ kurzen Zeitraum 
einsatzfahig (EP-OS 0 658 525. EP-OS 0 629 673, US 
5 424 130). 

[0004] Da die genannten Verfahren auf den anwen- 
dungstechnisch und okonomisch aufwendigen Sol-Gel- 
Prozessen basieren. ist deren kommerzielle Verwer- 
tung daher bis heute auf Nischenbereiche beschrankt. 
Zudem bestehen bezuglich der Verarbeitbarkeit und da- 
mit der nachtraglichen Wirksamkeit solcher Fluoral- 
kylsiian-haftigen Zubereitungen auf einer Substratober- 
flache enge zeitliche Grenzen, die sich ebenfalls auf ei- 
ne breitere praktische Nutzung negativ auswirken Ne- 
ben dem teilweisen bis volligen Verlust der Haftwirkung 
kann es zu einer langsamen Phasentrennung bis zum 
schichtformigen Absetzen einer Fluoralkylsilan-haltigen 
Phase kommen. 

[0005] Somit wirken sich bei solchen Verfahren die 
komplizierten Applikationsverfahren und daruber hin- 
aus auch die Verwendung von Losemitteln, wie chloner- 
te Kohlenwasserstoffe oder Fluorkohlenwasserstoffe, 
nachteilig aus (EP-OS 0 491 251, EP-OS 0 493 747). 
(WO 96/06895 offenbart ein Beschichtungsmittel, das 
Copolysiloxane enthalt, welche neben Fluororgano- 
gruppen auch Organogruppen mit benetzenden Eigen- 
schaften tragen ; wobei solche Gruppen auch an die 
Substratoberflache anbinden sollen. Diesen Beschich- 
tungsmitteln werden u a Aminoalkylsilane sowie Etha- 
nolamtn als basische Substanzen zugrundegelegt) 
[0006] Bei den bekannten losemittelbasierenden Sy- 
stemen ist ferner zu beachten. daB emige Systeme zwar 
im nicht hydrolysierten Zustand langzeitstabil sind sich 



jedoch in hydrolysierter Form, bedmgt durch die fort- 
schreitende Poiykondensation der Silanolfunktionen. 
durch eine auf maximal emige Tage begrenzte Wirk- 
samkeit auszeichnen Durch eine fortlaufende Verrmge- 

s rung des Gehaltes an Silanolgruppen reduziert sich fer- 
ner der Anteil moglicher cherruscher Bindung zu einer 
Substratoberflache, der sich als Konsequenz in unbe- 
friedigender Haftung des Uberzuges an der Substrat- 
oberflache auBerl 

w [0007] Es bestand daher die Aufgabe, silanbasieren- 
de Systeme bereitzustellen die in einfacher und wirt- 
schaftlicher Weise herstellbar und im wesentlichen frei 
von Chlor sind, ferner uber einen langeren Zeitraum hin- 
reichende Stabilitat besitzen und mit denen man in ei- 

15 nem einfach auszufuhrenden Impragnierverfahren eine 
gleichzeitig hydrophobe wie auch oleophobe Schicht 
auf Substratoberflachen erzeugen kann 
[0008] Die gestellte Aufgabe wird erfindungsgemaB 
entsprechend den Angaben der Patentanspruche ge- 

20 lost. 

[0009] Uberraschenderweise wurde gefunden, daB 
Organosiloxan-haltige Zusammensetzungen auf Alko- 
holbasis, welche Si-gebundene Fluoralkyl-Funktionen 
enthalten, dann in einfacher und wirtschaftlicher Weise 
25 als Chlor-freie, homogene, klare und uber mehrere Mo- 
nate stabile Losungen zuganglich sind, wenn man min- 
destens ein Fluoralkyffunktionelles Organosilan der all- 
gemeinen Formel I 

30 i 2 

R -Y-(CH 2 ) 2 SiH x (R^) y (OR) 3 . x _ y (!). 

worm R 1 eine mono-, oligo- oder perfluonerte Al- 
kyl-Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen 

35 oder eine mono-, oligo- oder perfluorierte Aryl- 

Gruppe. Y eine CH 2 -, O- oder S- Gruppe, R 2 eine linea- 
re, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 
C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe und R eine hneare, 
verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C- 

4 o Atomen oder eine Aryl-Gruppe darstellen und x- 0, 1 
oder 2 und y = 0, 1 oder 2 mit (x+y)<2 sind, 
unter guter Durchmischung in einem alkoholischen Me- 
dium, das neben Wasser eine schwache ein- oder mehr- 
basige Saure oder eine schwache Base oder eine 

45 schwache ein- oder mehrbasige Saure und eine schwa- 
che Base oder ein saures oder basisches Salz enthaK, 
bei einer Temperatur im Bereich zwischen 0 und 120 °C 
und uber einen Zeitraum von 0,5 bis 24 Stunden gezielt 
hydrolysiert, wobei man das Wasser und das Alkoxy- 

50 silan gemaB Formel I in einem molaren Verhaltnis von 
2 bis 500 : 1 etnsetzt. Die erfindungsgemaBen Zusam- 
mensetzungen lassen sich ferner in einfacher Weise mit 
hervorragender Wirkung zur gleichzeitigen Hydropho- 
bierung und Oleophobierung von Substratoberflachen 

55 einsetzen 

[0010] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist da- 
her eine Fluororgano-funktionelle Siloxan-haltige Zusam- 
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mensetzung auf Alkoholbasis, die im wesentlichen f rei von 
Chlor ist und erhaftlich durch eine gezielte Hydrotyse mm- 
destens eines Fluororganofunktionellen Alkoxysilans aus 
der Reihe iineares Perfluoralkylalkoxysilan Tndecafluor- 
1 , 1 2,2-tetrahydrooctyltrimethoxysilan Tndecafluor-1 , 1 ,2. 
2-tetrahydrcoctyltnethoxysilan, Heptadecafluor-1 .1.2.2- 
tetrahydrodecyltnethoxysilan oder der allgememen For- 
mel I 

R 1 -Y-(CH 2 ) 2 SiH x (R 2 ) y (OR) 3 ^. y (I), 

worm 

R 1 eine mono-, oligo- oder perfluorierte Alkyl-Grup- 
pe mit 1 bis 9 C-Atomen oder eine mono- oligo- 
oder perfluorierte Aryl-Gruppe oder R f CH 2 CH 2 
(C=OJ- mit R f = C n F 2n+1 und n = 2 bis 1 8. 
Y eine CH 2 -, O- oder S-Gruppe. R 2 eine lineare, 
verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 
C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe und R eine linea- 
re. verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 
8 C-Atomen Oder eine Aryl-Gruppe darstellen und 
x- 0. 1 oder 2 und y = 0, 1 oder 2 mit (x+y)<2 sind, 

bei einer Temperatur im Bereich zwischen 0 und 1 20 °C 
uber emen Zeitraum von 0,5 bis 24 Stunden und unter 
guter Durchmischung in einem alkoholischen Medium, 
das neben Wasser 

(i) eine schwache ein- oder mehrbasige Saure oder 

(ii) als schwache Base ein Alkylamin der allgemei- 
nen Formel III 

H 3 . Z NR 3 Z (III), 

worin R 3 eine lineare. verzweigte oder cyclische Al- 
kyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine lineare. 
verzweigte oder cyclische Aminoalkyl-Gruppe mit 1 
bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe darstellt. z 
= 1,2 oder 3 ist und Gruppen R 3 gleich oder ver- 
schieden sind, 

oder 

(iii) eine schwache ein- oder mehrbasige Saure und 
eine schwache Base der allgemeinen Formel III 
oder 

(iv) em saures oder basisches Salz enthalt, 

wobei das eingesetzte Wasser und das eingesetzte Alk- 
oxysilan in einem molaren Verhaltnis von 2 bis 500 : 1 
stehen. 

[001 1 ] ErfindungsgemaBe Zusammensetzungen wei- 
sen vorzugsweise einen pH-Wert zwischen 2 und 12 be- 
sonders vorzugsweise einen pH-Wert zwischen 3 bis 10, 



auf und besitzen geeigneterweise eine Viskositat von 
weniger als 10 000 mPa»s Der Gehalt an Alkoholen in 
erfindungsgemaften Zusammensetzungen betragt vor- 
zugsweise 40 bis 99,999 Gew.-%. bezogen auf die ge- 

5 samte Zusammensetzung, wobei diese Fluoralkylfunk- 
tionelle Organosiloxane vorzugsweise in Mengen von 
0.001 bis 30 Gew.-%, besonders vorzugsweise 0,01 bis 
5 Gew -%, und ganz besonders vorzugsweise 0.1 bis 2 
Gew.-% bezogen auf die Zusammensetzung. enthalt 

to [0012] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist 
ferner das Verfahren zur Herstellung einer Fluoralkyl- 
funktionellen Organosiloxan-haltigen Zusammenset- 
zung ; das dadurch gekennzeichnet ist, dafB man minde- 
stens ein Fluoralkyl-funktionelles Organosilan der allge- 

'5 meinen Formel I 

R'-Y-fCHafeSiH^R^PR)^ (I). 

20 worm 

R 1 eine mono-, oligo- oder perfluorierte Alkyl-Grup- 
pe mit 1 bis 9 C-Atomen 

oder eine mono-, oligo- oder perfluorierte Aryl- 

25 Gruppe. 

Y eine CH 2 -. O- Oder S-Gruppe. R 2 eine lineare. ver- 
zweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C- 
Atomen oder eine Aryl-Gruppe und R eine lineare, 
verzweigte Oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 

30 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe darstellen und x= 

0. 1 oder 2 und y = 0, 1 oder 2 mit (x+y)<2 sind. 

unter guter Durchmischung in einem alkoholischen Me- 
dium, das neben Wasser 

35 

(i) eine schwache ein- oder mehrbasige Saure oder 

(ii) eine schwache Base der allgememen Formel Hi 
oder 

(in) eine schwache ein- oder mehrbasige Saure und 
40 eine schwache Base der allgemeinen Formel Hi 
oder 

(iv) ein saures oder basisches Salz enthalt, 

bei einer Temperatur im Bereich zwischen 0 und 1 20 °C 
45 und uber etnen Zeitraum von 0 ; 5 bis 24 Stunden gezielt 
hydrolysiert, wobei man das Wasser und das Alkoxy- 
silan in einem molaren Verhaltnis von 2 bis 500 : 1 ein- 
setzt 

[001 3] Die Dosierung des Fluoralkyl-f unktionellen Or- 
50 ganosilans der allgemeinen Formel I erfolgt beim erfin- 
dungsgemaBen Verfahren bevorzugt portionsweise mit 
zeitlichen Unterbrechungen Man kann den Vorgang der 
Dosierung aber auch kontinuierlich mit zeitlichen Unter- 
brechungen durchf uhren oder die diskontinuierliche und 
55 kontinuierliche Vorgehensweise der Dosierung mitein- 
ander in geeigneter Weise kombimeren 
[0014] Die Umsetzung wird im allgemeinen in einem 
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Temperaturbereich zwischen 0 unci 1 20 °C. vorzugswei- 
se in emem Temperaturbereich zwischen 10 und 80 °C 
besonders vorzugsweise zwischen 20 und 60 °C 
durchgefuhrt Geeigneterweise erfolgt die Umsetzung 
unter Ruhren 

[0015] Beim erfindungsgemaBen Verfahren stellt 
man den pH-Wert zwischen 2 und 12 im Reaktionsme- 
dium geeigneterweise durch Emsatz einer schwachen 
em- oder mehrbasigen Saure oder einer schwachen Ba- 
se oder einer schwachen em- Oder mehrbasigen Saure 
und einer schwachen Base oder eines sauren oder ba- 
sischen Salzes ein 

[0016] Geeigneterweise setzt man beim erfindungs- 
gemaBen Verfahren als schwache Base ein Alkylamin 
der allgemeinen Formel IN 

H 3 . z NR 3 2 (HO, 

worm R 3 eine Iineare, verzweigte oder cyclische 
Alkyl-Gruppe mit 1 bis 6 C-Atomen oder eine Iineare, 
verzweigte oder cyciische Aminoalkyl-Gruppe mit 1 bis 
8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe darstellt. z = 1. 2 
oder 3 ist und Gruppen R 3 gleich oder verschieden sind, 
beispielsweise Mono-. Di- oder Tnalkylamine. wobei als 
Alkyl-Gruppe solche mit 1 bis 3 C-Atomen bevorzugt 
sind, ein. 

[001 7] Auch kann man beim erfindungsgemaBen Ver- 
fahren schwache Sauren, wie Ameisensaure, Essig- 
saure. Propionsaure oder Zitronensaure. einsetzen Bei 
gleichzeitigem Emsatz schwacher Sauren und schwa- 
cher Basen ist es beim erfindungsgemaBen Verfahren 
nicht erforderlich, ein aquimolares Verhaltnis zwischen 
Saure und Base einzuhalten. 

[0018] Beim erfindungsgemaBen Verfahren kann 
man als saure Salze beispielsweise Alkalihydrogensul- 
fat oder -dihydrogenphosphat oder Aluminiumacetat, 
oder als basische Salze beispielsweise Magnesiumhy- 
droxid oder Alkaliacetat oder Alkalihydrogencarbonat 
oder Alkalicarbonat, einsetzen. 

[0019] Als Reaktionsmedium verwendet man beim 
erfindungsgemaBen Verfahren vorzugsweise den zur 
Alkoxy-Gruppe des eingesetzten Organosilans korre- 
spondterenden AlkohoL wobei man als Alkohol geeig- 
neterweise Methanol, n-Propanol, i-Propanol, n-Buta- 
not. i-Butanol, t-Butanol und/oder 2-Methoxyethanol, 
insbesondere aber Ethanol einsetzt. 
[0020] Daruber hmaus bevorzugt man beim erfin- 
dungsgemaBen Verfahren Iineare Perfluoralkylalkoxy- 
silane, wie z. B. Perfluordodecyl-/Perfluordecyl-/Per- 
fluoroctyttnalkoxysilane, insbesondere Perfluoroc- 
tyltriethoxysilan. sowie solche Fluoralkyl-funktionelle 
Organosilane, die gemaB Formel I CF 3 (CF 2 ) 7 -, CF 3 
(C 6 H 4 )-, C 6 F 5 - Oder R f CH 2 CH 2 (C=0)- mit R f = C n F 2n+1 
und n = 2 bis 1 8 als Gruppe R 1 enthalten, beispielsweise 
F 13 C 6 (CH2)2Si(OC 2 H 5 )3, besonders bevorzugt sind Tri- 
decafluor-1 ,1 ,2,2-tetrahydrooctyltrimethoxysilan sowie 



Tndecafluor-1 , 1 2.2-tetrahydrooctyltnethoxysilan sowie 
3 3 .4 4 5,5.6 6 .7.7.8.8.9 9.10.10 10-Heptadecafluor-1 . 
1 2,2-tetrahydrodecyrtnethoxysilan oder entsprechen- 
de Gemische. 

5 [0021] Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren her- 
gestellte Produkte sind stabile und in der Regel klare 
Lbsungen. Die erfindungsgemaBen Zusammensetzun- 
gen lassen sich geeigneterweise mit Alkoholen in jedem 
Verhaltnis verdunnen Daruber hinaus kann eine erfin- 

10 dungsgemaBe Zusammensetzung auch Wasser in 
Mengen bis zu 5 Gew .-% enthalten, 
[0022] ErfindungsgemaB erhaltene Fluoralkyl-funk- 
tionelle Organosiloxane enthalten aufgrund ihrer oligo- 
meren Struktur bevorzugt eine hohe Konzentration an 

1 $ Silanolfunktionen, die sie in hervorragender Weise zur 
Reaktion mit hydroxylgruppenhaltigen Substratoberfa- 
chen befahigt. Beschichtungen und Impragnierungen 
mit diversen Substraten ergaben ausgezeichnete 61- 
und gleichzeitig wasserabweisende Eigenschaften - 

20 auch nach Temperatur-, Tensid- und UV-Behandlung, 
vgl. Beispiele. In entsprechenden Untersuchungen 
konnte zudem auf verschiedenen Matenalien gezeigt 
werden. daB auch nach > 6 Monaten keine Verringerung 
der Wirksamkeit bzw. eine Destabihsierung erfindungs- 

25 gemaBer Zusammensetzungen erkennbar war. 

[0023] Die Verwendung der erfindungsgemaBen bzw. 
erfindungsgemaB hergestelften Zusammensetzungen 
erfolgt mrt deutlichen Vorteilen gegenuber den emgangs 
beschriebenen Produkten Bei Anwendung der erfin- 

30 dungsgemaBen Zusammensetzung kann man in einfa- 
cher und hervorragender Weise zugleich eine hydro- 
phobierende, oleophobierende, schmutz- und farbab- 
weisende Wirkung auf den unterschiedlichsten Sub- 
stratoberflachen. insbesondere auf Glas - z. B. Flach- 

35 glas. Glasfasern Glasperlen, Fullstoffen und Pigmen- 
ten, Metallen, Kunststoffen, Lacken und Farben, Textil- 
fasem-einschlieBlich Baumwolle. Holz, Papier, Minaral- 
fasern sowie mineralischen Baustoffen - z B 
Kalksandstein, Beton, Ziegel oder Keramik, erzielen. 

^0 Daruber hinaus konnen die erfindungsgemaBen Zu- 
sammensetzungen auch als Trennmittel, als Vernetzer, 
als Haftvermittler, insbesondere fur Fluorpolymere, wie 
z. B. Teflon oder auf Fluorpolymeren basierenden Lak- 
ken, sowie als Zusatzstoffe fur Farben und Lacke Ver- 

45 wendung finden. Entsprechende Verfahren zur Oberfla- 
chenbehandlung unter Einsatz erfindungsgemaBer Zu- 
sammensetzungen konnen im allgemeinen mit gerin- 
gem zeitlichen und technischen Aufwand durchgefuhrt 
werden 

50 [0024] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist 
daher auch die Verwendung der erfindungsgemaBen 
Fluoralkyl-funktionellen Organosiloxan-haltigen Zu- 
sammensetzungen auf Alkoholbasis fur die gleichzeiti- 
ge Hydrophobierung und Oleophobierung sowie zur 

55 schmutz- und farbabweisenden Ausrustung von Ober- 
flachen. von Kunststoffen, von Metallen, von minerali- 
schen Baustoffen fur den Schutz von Bauten und Fas- 
saden, fur die Beschichtung von Glasfasern. fur die Sila- 
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nisierung von Fullstoffen und Pigmenten. fur die Verbes- 
serung der rheotogischen Eigenschaften von Polymer- 
dispersionen und Emulsionen. fur die Hydrophobierung 
und Oleophobierung sowie zur schmutz- und farbabwei- 
senden Ausrustung von Textilien, Leder, Zellulose- und s 
Starkeprodukten sowie als Trennmittel. als Vernetzer 
als Haftvermittler sowie als Zusatzstoffe fur Farben und 
Lacke 

[0025] Die Erftndung wird durch die folgenden Bei- 
sptele naher erlautert, ohne den Gegenstand der vorlie- 10 
genden Erfindung zu beschranken: 

Beispiele 

BeispieM: is 

[0026] In einem 250 ml Becherglas werden bei Raum- 
temperatur 10 g H 2 0 (0.56 mol) unter Ruhren mit 5 g 
HCOOH (retn; 0.11 mol) vermischt und danach 160 g 
Ethanol (3,5 mol) zugegeben. wobei sich ein pH-Wert 20 
von ca. 3.5 - 4 einstellt. Hierauf werden 10 g VPS B261 
(3,3,4,4,5. 5.6,7 .7,8,8. 8-Tridecafluor-1 , 1 ,2,2-tetrahy- 
drooctyltriethoxysilan) zugetroptt (0.02 mol) und an- 
schlieGend 5 h gerund (keine weitere pH-Anderung). 
Danach wird mit 915 g Ethanol (19,9 mol) auf em Ge- 25 
samtgewicht von 1 000 g aufgefulft. 
Man erhalt eine klare, farblose Losung mit einem Gehalt 
von 1 ,0 Gew.-% VPS 8261 , die eine Lagerstabilitat von 
mindestens 6 Monaten aufweist. 

30 

Vergleichsbeispiel: 

[0027] Man verfahrt wie in Beispiel 1 beschrieben. er- 
setzt jedoch HCOOH durch 1-molare HCI (pH < 1), so 
erfolgt beginnend nach 48 bis 72 h eine milchige Eintru- 35 
bung sowie darauf innerhalb von 2 Wochen eine deut- 
Nche Phasentrennung. Nach dieser Zeit offenbart sich 
die Zusammensetzung nur noch leicht trube, jedoch mit 
emerdurchschemenden, wachsartigen Schicht, diestch 
an Boden und Wanden von sowohl Glas- als auch 40 
Kunststoffbehaltern absetzt 

Beispiel 2: 

[0028] In einem 250 ml Becherglas werden bei Raum- 45 
temperatur 10 g H 2 0 (0.56 mol) unter Ruhren mit 4.0 g 
CH3COOH (rein; 0.09 mol) vermischt und 2,0 g (rem; 
0,03 mol) I sob uty lam in zugegeben, wobei sich ein pH- 
Wert von 4,5 - 5 einstellt. Danach wird mit 50 g Ethanol 
(1,1 mol)aufgefullt, 5 g 3,3,4,4,5,5,6,6,7,7,8,8,9,9, 10, 10, so 
1 0-Heptadecafluor-1 , 1 ,2,2-tetrahydrodecyltriethoxy- 
silan zugetroptt (0,008 mol) und anschlieGend 5 h ge- 
ruhrt (keine weitere pH-Anderung). Hierauf wird mit 429 
g Ethanol (94.4 mol) auf ein Gesamtgewicht von 500 g 
aufgefullt ss 
Man erhalt eine klare farblose Losung mit einem Gehalt 
von 1,0 Gew.-% 3,3,4,4,5.5.6.67.7.8,8.9.9 10,10. 
1 0-Heptadecafluor-1 . 1 ,2,2-tetrahydrodecyltriethoxy- 



silan. die eine Lagerstabilitat von mindestens 6 Monaten 
aufweist. 

Beispiel 3: 

[0029] In einem 250 ml Becherglas werden bei Raum- 
temperatur 25 g H 2 0 (1,4 mol) unter Ruhren mit 5 g 
HCOOH (rem. 0,11 mol) vermischt, 10 g DYNASYLAN® 
1203 (3-Ammopropyltriethoxysilan) zugetroptt (0,07 
mol) und danach 50 g Ethanol (1 . 1 mol) zugegeben Es 
stellt sich em pH-Wert von ca. 8,0 ein. Danach werden 
5 g VPS 8261 (3,3.4.4,5. 5, 6. 6,7.7, S. 8. 8-Tndecafluor- 
1 .1 .2,2-tetrahydrooctyltriethoxysilan) (0.01 mol) zuge- 
troptt und anschlieGend 5 h geruhrt (keine weitere pH- 
Anderung). Danach wird mit 655 g Ethanol (8 8 mol) auf 
em Gesamtgewicht von 750 g aufgefullt. Man erhalt eine 
klare, farblose Losung mit einem Gehatt von 0,67 Gew - 
% VPS 8261 . die eine Lagerstabilitat von mindestens 4 
Monaten aufweist 

Beispiel 4: 

[0030] In einem 250 ml Becherglas werden bei Raum- 
temperatur 15 g DYNASYLAN® 1203 (3-Aminopro- 
pyltriethoxysilan) (0,045 mol) mit 5 g VPS 8261 
(3,3,4,4,5,5,6,6.7,7,8.8.8-Tridecafluor-1 ,1 ,2.2-tetrahy- 
drooctyltriethoxysilan) (0,07 mol) sowie 50 g Ethanol 
(1,1 mol) vermischt. Danach wird unter fortgesetztem 
Ruhren 25 g H 2 0 zugegeben Es stellt sich ein pH-Wert 
von ca 9- 10 em. Man Iaf3t anschlie3end noch 5 h ruh- 
ren (keine weitere pH-Anderung) und fullt dann mit 405 
g Ethanol (8.8 mol) auf ein Gesamtgewicht von 500 g 
auf 

Man erhalt eine klare, farblose Losung mit einem Gehalt 
von 1,0 Gew .-% VPS 8261 , die eine Lagerstabilitat von 
mindestens 4 Monaten aufweist. 

Beispiel 5: 

[0031] Mit den Losungen der Beispiele 1 bis 4 wurden 
Beschichtungen von Glasplatten, Stahlplatten, Alumim- 
umfolien, Kupferplatten. Kartonagen, Papier, Polyester, 
bzw. Impragnierungen von Zellstoff, Holz, Leder und 
Baumwolle durchgefuhrt. Dazu wurden die Substratpro- 
ben in die anwendungsfertigen Losungen der Beispiele 
1 bis 4 fur ca. 5 mm. eingetaucht und nach Entnahme 
die Lbsemittel bei 1 20 °C in einem Trockenschrank uber 
eine Zeit von ca. 30 Minuten entfernt 
Danach zeigten die Substratproben em signifikantes hy- 
dro- und oleophobes Verhaften. Dies offenbarte sich u. 
a durch folgende Eigenschaften 

Abperleffekt von Thermool, Siliconol, Wasser, Randwin- 
kel > 100 °, "anti-graffiti", "anti-soiling", "anti-fouling". 
Diese Eigenschaften bleiben auch nach mehrmonatiger 
Lagerung bei Raumtemperatur, wechselnden Feuchte- 
gehalten und unter TageslichteinfluB erhalten. 
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Patentanspruche 

1. Fluororgano-funktionelle Siloxan-haftige Zusam- 
mensetzung auf Alkoholbasis, die im wesentlichen 
frei von Chlor ist, 5 
erhaltlich durch 

gezielte Hydroiyse mindestens emes Fluororgano- 
funktionellen Alkoxysilans aus der Reihe Itneares 
Perfluoralkylalkoxysilan. Tndecafluor-1 , 1 ,2,2-tetra- 
bydrooctyltrimethoxysilan, Tridecafluor-1 ,1 .2,2-te- 10 
trahydrooctyltriethoxysilan. Heptadecafluor-1 . 1 .2 
2-tetrahydrodecyltnethoxysHan oder der allgemei- 
nen Forme! I 

R 1 -Y-(CH 2 ) 2 SiH x (R 2 ) y (OR) 3 . x . y (I), 

worin 

R 1 eine mono-, oligo- oder perfluorierte Alkyl- 20 
Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen oder eine mono-, 
oligo- oder perfluorierte Aryl-Gruppe oder 
R f CH 2 CH 2 (C=0)- mit R f = C n F 2n+1 und n = 2 
bis 1B, 

Y eine CH 2 - O- oder S-Gruppe, R 2 eine Imea- 25 
re. verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 
1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe und R 
eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl- 
Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl- 
Gruppe darstellen und x= 0, 1 oder 2 und y = 30 
0, 1 oder 2 mit (x+y)<2 sind, 

bei einer Temperatur im Bereich zwischen 0 und 
120 °C uber emen Zeitraum von 0,5 bis 24 Stunden 
und unter guter Durchmischung in einem alkoholi- 35 
schen Medium, das neben Wasser 

(i) eine schwache ein- oder mehrbasige Saure 
Oder 

(ii) als schwache Base ein Alkylamin der allge- 40 
memen Formel III 

H 3 . z NR 3 z (III), 

45 

worm R 3 eine lineare, verzweigte oder cycli- 
sche Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder 
eine lineare, verzweigte oder cyclische Ammo- 
alkyl-Gruppe mit 1 bis 6 C-Atomen oder eine 
Aryl-Gruppe darstellt, z = 1 2 oder 3 ist und 50 
Gruppen R 3 gleich oder verschieden sind, 
oder 

(iii) eine schwache ein- oder mehrbasige Saure 
und eine schwache Base der aligemeinen For- 
mel III oder 55 

(iv) ein saures oder basisches Satz enthalt, 
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wobei aas eingesetzte Wasser und das eingesetzte 
Alkoxysilan in einem molaren Verhaltnis von 2 bis 
500 1 stehen 

2. Zusammensetzung nach Anspruch 1 
dadurch gekennzeichnet. 

daB diese einen pH-Wert zwischen 2 und 12 auf- 
weist. 

3. Zusammensetzung nach Anspruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet 

daB der Alkoholgehalt in der Zusammensetzung 40 
bis 99.999 Gew .-% betragt 

4. Zusammensetzung nach mindestens einem der 
Anspruche 1 bis 3 ; 

dadurch gekennzeichnet. 

daB diese Fluororgano-funktionellen Siloxane in 
Mengen von 0,001 bis 30 Gew -%. bezogen auf die 
Zusammensetzung enthalt. 

5. Zusammensetzung nach mindestens einem der 
Anspruche 1 bis 4, 

dadurch gekennzeichnet. 

daB dtese eine Viskositat von weniger als 10 000 
mPa»s besitzt 

6. Verfahren zur Herstellung einer Fluororgano-funk- 
tionellen Siloxan-haltigen Zusammensetzung nach 
mindestens einem der Anspruche 1 bis 5. 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man mindestens ein Fluororgano-funktionelles 
Alkoxysilan aus der Reihe lineares Perfluoralkylalk- 
oxysilan, TridecafluoM ,1 ,2.2-tetrahydrooctyltrime- 
thoxysiian, Tridecafluor-1 ,1 2,2-tetrahydrooctyl- 
triethoxysilan Heptadecafluor-1 . 1 ,2,2-tetrahydro- 
decyftriethoxysilan oder der aligemeinen Formel I 

R 1 -Y-(CH 2 ) 2 SiH x (R 2 ) y (OR) 3 . x . y (I), 

worm 

R 1 eine mono-, oligo- oder perfluorierte Alkyl- 
Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen oder eine mono-, 
oligo- oder perfluorierte Aryl-Gruppe oder 
R f CH 2 CH 2 (C=0)- mit R f = C n F 2n+1 und n r 2 
bis 16. 

Y eine CH 2 -. O- oder S-Gruppe, R 2 eine linea- 
re, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 
1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe und R 
eine lineare verzweigte oder cyclische Alkyl- 
Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl- 
Gruppe darstellen und x- 0, 1 oder 2 und y = 
0 : 1 oder 2 mit (x+y)<2 sind, 

unter guter Durchmischung in einem alkoholischen 
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Medium, das neben Wasser 

(i) eme schwache em- Oder mehrbasige Saure 
Oder 

(n) eine schwache Base der allgemeinen For- s 
mel 111 Oder 

(Hi) eine schwache ein- Oder mehrbasige Saure 
und eine schwache Base der allgemeinen For- 
mel III oder 

(iv) em saures oder basisches Salz enthalt, io 

bei einer Temperatur im Bereich zwischen 0 und 
120 °C und uber einen Zeitraum von 0,5 bis 24 
Stunden gezielt hydrolysiert, wobei man das Was- 
ser und das Alkoxysilan in einem molaren Verhalt- is 
nis von 2 bis 500 : 1 einsetzt 



nach den Anspruchen 1 bts 12 fur die gleichzeitige 
Hydrophobierung und Oleophobierung sowie zur 
schmutz- und farbabweisenden Ausrustung von 
Oberflachen, von Kunststoffen, von Metallen. von 
mineralischen Baustoffen, fur den Schutz von Bau- 
ten und Fassaden. fur die Beschichtung von Glas- 
fasern. furdie Silanisierung von Fullstoffen und Ptg- 
menten. fur die Verbesserung der rheologischen Ei- 
genschaften von Polymerdispersionen und Emul- 
sionen fur die Hydrophobierung und Oleophobie- 
rung sowie zur schmutz- und farbabweisenden 
Ausrustung von Textilien, Leder Zellulose- und 
Starkeprodukten sowie als Trennmittel. als Vernet- 
zer, als Haftvermittler sowie als Zusatzstoffe fur 
Farben und Lacke. 



7. Verfahren nach Anspruch 6. 
dadurch gekennzeichnet, 

da3 man den pH-Wert im Reaktionsmedium auf ei- 20 
nen Wert zwischen 2 und 12 einstellt. 

8. Verfahren nach Anspruch 6 oder 7, 
dadurch gekennzeichnet, 

daG man als schwache Saure Ameisensaure, Es- 25 
sigsaure, Propionsaure Oder Zitronensaure ein- 
setzt. 

9. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 

6 bis 6, 30 
dadurch gekennzeichnet, 

daft man als saures Salz Alkalihydrogensulfat oder 
-dihydrogenphosphat oder Alumintumacetat ein- 
setzt. 

35 

10. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 
6 bis 9, 

dadurch gekennzeichnet, 

daR man als basisches Salz Magnesiumhydroxid 
oder Alkaliacetat oder Alkalihydrogencarbonat oder 40 
Alkalicarbonat einsetzt 

11. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 
6 bis 10. 

dadurch gekennzeichnet, 45 
daf3 man den zur Alkoxygruppe des eingesetzten 
Organosilans korrespondierenden Alkohol ein- 
setzt 

12. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 50 
6 bis 11, 

dadurch gekennzeichnet, 

daR man als Alkohol Methanol, Ethanol, n-Pro- 
panol, i-Propanol, n-Butanol, i-Butanol t-Butanol 
und/oder 2-Methoxyethanol einsetzt. 55 

13. Verwendung Fluororgano-funktioneller Siloxan- 
haltiger Zusammensetzungen auf Alkohol-Basis 



Claims 

1 . A fluoroorgano-functional siloxane-containing com- 
position which is alcohol-based, is essentially free 
from chlorine, and is obtainable by targeted hydrol- 
ysis of at least one fluoroorgano-functional alkox- 
ysilane from the group consisting of linear perfluor- 
oalkylalkoxysilane, tridecafluoro-1 ,1 ,2.2-tetrahy- 
drooctyl-trimethoxysilane, tridecafluoro-1 , 1 ,2,2-tet- 
rahydrooctyl-tnethoxysilane and heptadecafluoro- 
1 ,1 .2,2-tetrahydrodecyl-triethoxysilane or of the 
general formula I 

R 1 -Y-(CH 2 ) 2 S.H x (R 2 ) y (OR) 3 . x . y (I), 

in which 

R 1 is a mono-, oligo- or per-fluonnated alkyl 
group having 1 to 9 C atoms or a mono- oligo- or 
per-fluonnated aryl group or R f CH 2 CH 2 (C=0) - 
where R f = C^^-, and n = from 2 to 18, Y is a CH 2 . 

0 or S group, R 2 is a linear, branched or cyclic alkyl 
group having 1 to 8 C atoms or an aryl group and 
R is a linear branched or cyclic alkyl group having 

1 to 8 C atoms or an aryl group, and x = 0, 1 or 2 
and y = 0, 1 or 2, where (x+y)<2, 

at a temperature in the range from 0 to 1 20°C 
over a period of from 0.5 to 24 hours and with good 
thorough mixing in an alcoholic medium which, in 
addition to water, comprises 

(i) a weak mono- or polybasic acid, or 

(N) as weak base, an alkylamine of the general 

formula III 

H 3 . Z NR 3 2 (III), 

in which R 3 is a linear branched or cyclic alkyl 
group having 1 to B C atoms or a linear, 
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branched or cyclic ammoalkyl group having 1 

to 8 C atoms or an aryl group z = V 2 or 3 and 

groups R 3 are identical or different, or 

(mi) a weak mono- or polybasic acid and a weak 

base of the general formula III. or 

(iv) an acidic or basic salt, 

the water employed and the alkoxysilane em- 
ployed being in a molar ratio of from 2 1 to 500 1 

2. A composition according to claim 1 . characterized 
in that it has a pH of from 2 to 12 

3. A composition according to claim 1 or 2. character- 
ized in that the alcohol content in the composition 
is from 40 to 99.999% by weight 

4. A composition according to at least one of claims 1 
to 3, characterized in that this contains fluoroorga- 
no-functional siloxanes in amounts of from 0.001 to 
30% by weight, based on the composition 

5. A composition according to at least one of claims 1 
to 4, characterized in that tt has a viscosity of less 
than 10,000 mPa.s. 



20 



base of the general formula 111, or 
(iv) an acidic or basic salt 

al a temperature in the range from 0 to 1 20°C 
and over a period of from 0.5 to 24 hours the water 
and the alkoxysilane being employed in a molar ra- 
tio of from 2 1 to 500:1 

7. A process according to claim 6, characterized in 
that the pH in the reaction medium is adjusted to a 
value of from 2 to 12 

8. A process according to claim 6 or 7, characterized 
in that formic acid, acetic acid, propionic acid or cit- 
ric acid is employed as weak acid 

9. A process according to at least one of claims 6 to 

8, characterized in that alkali metal hydrogen sul- 
phate or alkali metal dihydrogen phosphate or alu- 
minium acetate is employed as acidic salt 

10. A process according to at least one of claims 6 to 

9, characterized in that magnesium hydroxide or al- 
kali metal acetate or alkali metal bicarbonate or al- 
kali metal carbonate is employed as basic salt. 



6. A process for the preparation of a fluoroorgano- 
functional siloxane-contammg composition accord- 
ing to at least one of claims 1 to 5, characterized in 
that at least one fluoroorgano-functional alkoxysi- 
lane from the group consisting of linear perfluoro- 
alkylalkoxysilane, tridecafluoro-1 , 1 ,2.2-tetrahy- 
drooctyl-trimethoxysilane, tridecafluoro-1 , 1 ,2.2-tet- 
rahydrooctyl-triethoxysilane and heptadecafluoro- 
1 ,1 ,2,2-tetrahydrodecyl-tnethoxysilane or of the 
general formula I 



11. A process according to at least one of claims 6 to 

10, characterized in that the alcohol corresponding 
to the alkoxy group of the organosilane employed 
is used. 

12. A process according to at least one of claims 6 to 

11. characterized in that methanol, ethanol, n-pro- 
panol, i-propanol. n-butanol, i-butanol. t-butanol 
and/or 2-methoxyethanol are/is employed as alco- 
hol. 



R^Y-fCH^SiH^R 2 ; 



y(° R )3-x-y 



in which 

R 1 is a mono-, oligo- or per-fluormated alkyl 
group having 1 to 9 C atoms or a mono-, oligo- or 
per-fluorinated aryl group or R f CH 2 CH 2 (C=0) - 
where R f = C n F 2n+1 and n = from 2 to 18, YisaCH 2 4 $ 

0 or S group, R 2 is a linear branched or cyclic alkyl 
group having 1 to 8 C atoms or an aryl group and 
R is a linear, branched or cyclic alkyl group having 

1 to 8 C atoms or an aryl group, and x = 0. 1 or 2 
and y = 0, 1 or 2, where (x+y)<2, so 

is subjected to controlled hydrolysis with good 
thorough mixing in an alcoholic medium which, in 
addition to water, comprises 



1 3. The use of an alcohol-based fluoroorgano-function- 
al siloxane-containing composition according to 
any of claims 1 to 12, for simultaneous hydrophobi- 
cizing and oleophobicizmg and for dirt- and color- 
repellent treatment of surfaces, of plastics, of met- 
als and of mineral building materials, for protecting 
buildings and facades, for coating glass fibres, for 
silanizmg filters and pigments, for improving the 
Theological properties of polymer dispersions and 
emulsions for hydrophobocizmg and oleophobiciz- 
ing and for dirt- and color-repellent treatment of tex- 
tiles, leather and cellulose and starch products, and 
as a release agent, as a crosslmking agent, as an 
adhesion promoter or as an additive for paints and 
coatings. 



(i) a weak mono- or polybasic acid, or 

(li) a weak base of the general formula III or 

(Hi) a weak mono- or polybasic acid and a weak 



55 Revendications 



Composition contenant un siloxane fluoroorgano- 
fonctionnel a base d'alcool qui est essentiellement 
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depourvu de chlore que Con peut obtentr par une 
hydrolyse ciblee d'au moms un alcoxysilane fluo- 
roorgano-fonctionnel de la sene du perfluoroalky- 
lalcoxysilane iineaire du tridecafluoro-l .1 ,2,2-te- 
trahydrooctyltrimethoxysilane, du tridecafluoro- 5 
1,1 ,2,2-tetrahydrooctyl-triethoxysilane. de I'hepta- 
decafluoro-1 ,1 .2,2-tetrahydrodecyltriethoxysilane 
ou de formule generate I 

R 1 -Y-(CH 2 ) 2 SiH x (R 2 ) y (OR) 3 . x . y (I), 

dans laquelle 

R 1 est un groupe alkyle mono-, oligo- ou per- 
fiuore ayant 1 a 9 atomes de carbone, ou un groupe 15 
aryle mono. -oligo- ou perfiuore ou R f CH 2 CH 2 
(C=0)-avec R f = C n F 2n+1 et n = 2a 18, Y represente 
un groupe CH 2 . O ou S, R 2 represente un groupe 
alkyle Iineaire, ramifie ou cyclique avec de 1 a 8 ato- 
mes de carbone ou un groupe aryle et R represente 20 
un groupe alkyle, Iineaire, ramifie ou cyclique ayant 
de 1 a 8 atomes de carbone ou un groupe aryle, et 
x _ 0 1 ou 2 et y - 0, 1 ou 2 avec (x+y)<2 r 
a une temperature comprise entre 0 et 120°C pen- 
dant un intervalle de 0,5 a 24 heures et sous un bon 25 
melange dans un milieu alcoolique qui contient, 
outre de t'eau, 

(i) un acide mono- ou polybasique faible ou 

(ii) comme base faible. une alkylamine de for- 30 
mule generale III 

H 3 . z NR 3 z (Ml), 

35 

dans laquelle R 3 represente un groupe alkyle 
Iineaire, ramifie ou cyclique ayant de 1 a 8 ato- 
mes de carbone ou un groupe aminoalkyle Ii- 
neaire, ramifie ou cyclique ayant de 1 a 8 ato- 
mes de carbone ou un groupe aryle. z = 1 , 2 ou 40 
3 et les groupes R 3 sont identiques ou diffe- 
rents, 
ou 

(iii) un acide mono- ou polybasique faible et une 
base faible de fonmule generale III ou 45 

(iv) un sel acide ou basique 

I'eau utilisee et I'alcoxysilane utilise etant dans un 
rapport molaire de 2 a 500: 1 

50 

2. Composition selon la revendication 1 , 
caractensee en ce qu' 

elle presente un pH compris entre 2 et 12 

3. Composition selon la revendication 1 ou 2, 55 
caractensee en ce que 

la teneur en alcool dans la composition s'eleve a 40 



a 99.999 % en poids 

4. Composition selon au moms une des revendica- 
tions 1 a 3. caractensee en ce qu' 

elle contient des siloxanes fluoroorgano-fonction- 
nels a des quantites de 0.001 a 30 °o en poids, par 
rapport a la composition 

5. Composition selon au moms une des revendica- 
tions 1 a 4, 

caractensee en ce qu' 

elle possede une viscosrte inferieure a 1 0 000 mPa 

s 

6. Procede de fabrication d'une composition conte- 
nant un siloxane fluoroorgano-fonctionnel selon au 
moms une des revendications 1 a 5, 
caracterise en ce qu' 

on hydrolyse de facon ciblee au moms un alcoxysi- 
lane fluoroorganofonctionnel de la sene du perfluo- 
roalkylalcoxy silane Iineaire du tridecafluoro- 
1 , 1 ,2,2-tetrahydrooctyltrimethoxysilane. du tndeca- 
fluoro-1 . 1 ,2.2-tetrahydrooctyltriethoxysilane, de 
l'heptadecafluoro-1 , 1 ,2.2-tetrahydrodecyltnethoxy- 
silane ou de formule generale I 

R 1 -Y-(CH 2 ) 2 SiH x (R 2 ) y (OR) 3 . x . y (I), 

dans laquelle 

R 1 est un groupe alkyle mono-, oligo- ou per- 
fiuore ayant 1 a 9 atomes ae carbone, ou un 
groupe aryle mono-, oligo- ou perfiuore ou 
R f CH 2 CH 2 (C=0) - avec R f = C n F 2rw1 et n = 2 a 
18, 

Y represente un groupe CH 2 . O ou S. R 2 repre- 
sente un groupe alkyle Iineaire ramifie ou cy- 
clique avec de 1 a 8 atomes de carbone ou un 
groupe aryle et R represente un groupe alkyle 
Iineaire, ramifie ou cyclique ayant de 1 a 8 ato- 
mes de carbone ou un groupe aryle, et x = 0, 1 
ou 2 et y = 0, 1 ou 2 avec (x+y)<2, 

en melangeant bien dans un milieu alcoolique qui 
outre de I'eau, contient 

(i) un acide mono- ou polybasique faible ou 

(ii) une base faible de formule generale III ou 

(iii) un acide mono- ou polybasique faible et une 
base faible de formule generale III ou (iv) un sel 
acide ou basique, 

a une temperature comprise entre 0 et 120°C et 
pendant un intervalle de 0,5 a 24 heures, operation 
dans laquelle on utilise I'eau et I'alcoxysilane dans 
un rapport molaire de 2 a 500:1 
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7. Procede selon la revendication 6. 
caracterise en ce qu' 

on regie le pH dans le milieu reactionnel a une va- 
leur comprise entre 2 et 12. 

£ 

8. Precede selon la revendication 6 ou 7 
caracterise en ce qu' 

on utilise comme acide faible I'acide formique. I'aci- 
de acetique. I'acide propionique ou I'acide citrique 

10 

9. Procede selon au moins une des revendications 6 
a 8 

caracterise en ce qu' 

on utilise comme sel acide un sulfate acide de metal 
alcalin ou un sulfate acide ou un phosphate diacide is 
de metal alcalin ou I'acetate d'aluminium. 

10. Procede selon au moins une des revendications 6 

a 9, 

caracterise en ce qu' 20 
on utilise comme sel basique I'hydroxyde de ma- 
gnesium ou un acetate alcalin ou carbonate alcalin 
ou un hydrogene carbonate alcalin. 

11. Procede selon au moms une des revendications 6 
a 10, 

caracterise en ce qu' 

on utilise I'alcool correspondant au groupe alcoxy 
de I'organosilane utilise. 

12. Procede selon au moins I'une des revendications 6 
a 11, 

caracterise en ce qu' 

on utilise comme alcool le methanol, I'ethanol. le n- 
propanol, le i-propanoL le n-butanol. le i-butanol le 
t-butanol et/ou le 2-methoxyethanol. 

13. Utilisation de compositions contenant un siloxane 
fluoroorgano-fonctionnet a base d'alcool selon les 
revendications 1 a 12 pour I'hydrophobisation et *o 
I'oleophobisation simultanees ainsi que pour la pro- 
tection des batiments et des facades contre les sa- 
lissures et les colorants de surfaces, de matieres 
plastiques, de metaux, de materiaux de construc- 
tion mineraux, des batiments et des facades, pour 45 
I'enduction des fibres de verre, pour la silanisation 
de charges et pigments, pour I'amelioration des pro- 
prietes rheologiques des dispersions et emulsions 
de polymeres, pour I'hydrophobisation et I'oleopho- 
bisation ainsi que pour la protection des textiles, du so 
cuir, des produits cellulosiques et d'amidon contre 
les salissures et les peintures, ainsi que comme 
agent de separation, comme agent reticulant, com- 
me agent favorisant I'adherence ainsi que comme 
additifs pour les peintures et vernis. 55 
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